10. JAHRG. PHYSIKALISCHEVERHANDLUNGEN HEFT 13 


Neunte Tagung für Elektronenmikroskopie 
18. bis 21. Oktober 1959 


Die Deutsche Gesellschaft für Elektronenmikroskopie e.V. veranstaltete 
ihre 9. Tagung in der Zeit vom 18. bis 21. Oktober 1959 in Freiburg/Breisgau 
unter starker Beteiligung aus dem In- und Auslande (Belgien, Frankreich, 
Holland, Italien, Japan, Liechtenstein, Österreich, Polen, Rumänien, Schweiz, 
USA). Tagungsort war das Pathologische Institut, dessen Direktor, Prof. 
F. Büchner, nach Freiburg/Br. eingeladen hatte. Der Tagungsvorsitzende, 
Prof. W. Bargmann (Kiel) dankte in seiner Begrüßungsansprache Bürger- 
meister Knö!l, dem Dekan der Naturwissenschaftlichen Fakultät, Prof. P. 
Brauer, und dem Hausherrn für alle Mühen um die Gestaltung. des Kon- 
gresses, der Forscher aus den verschiedensten Gebieten der Naturwissen- 
schaften, Medizin und Technik vereinigte. 

Die Freiburger Tagung stand, wie in der Begrüßungsansprache hervorge- 
hoben wurde, unter dem Zeichen des 10-jährigen Bestehens der Gesellschaft, 
deren Mitglieder im Jahre 1949 zu ihrer ersten Tagung in Mosbach zusam- 
mengekommen waren. Im vergangenen Jahrzehnt ist mit der Entwicklung 
der Elektronenmikroskopie in Deutschland die Zahl der Mitglieder der Ge- 
sellschaft von 26 auf rund 400 gestiegen, nicht zuletzt dank der bekannten 
Aktivität von Dr. H. Kehler in Höchst. Ein besonders erfreuliches Zeichen 
ist die Gewinnung zahlreicher Mitglieder aus dem Auslande, ferner die Tat- 
sache, daß zwei Mitglieder der Gesellschaft im Jahre 1959 durch die Ver- 
leihung von Preisen geehrt wurden. Der Vorsitzende beglückwünschte Dr. 
E. Klein (Leverkusen), den der Verband Deutscher Technischer Wissenschaft- 
licher Vereine mit einem Preise von DM 2000.— für eine wissenschaftliche 
Untersuchung auszeichnete, ferner Herrn Dr. H. Poppa für seine in Mosbach 
durchgeführte Arbeit. Durch den Tod verlor die Gesellschaft im vergan- 
genen Jahre L. Bergmann (Gießen), Demnitz (Marburg) und Lehmann (Bonn), 
deren der Vorsitzende gedachte. Anschließend sprach der Vorsitzende in 
einem Eröffnungsvortrag über die Bedeutung und Problematik der Elektro- 
nenmikroskopie für die Erforschung des Organismus. Er verlieh der Mei- 
nung Ausdruck, auf den Tagungen der Elektronenmikroskopiker sollten in 
erster Linie Probleme der Methodik behandelt werden, die für Naturwis- 
senschaftler, Techniker und Mediziner in gleicher Weise von Bedeutung sind. 

In der Geschäftssitzung wurde Dr. D. Peters (Hamburg) zum neuen Vor- 
sitzenden gewählt. 

Eine Reihe wohlgelungener geselliger Veranstaltungen, unter ihnen ein 
Gesellschaftsabend in der Stadthalle, förderte den Gedankenaustausch unter 
den Angehörigen der Großfamilie der Elektronenoptiker. Besondere Aner- 
kennung verdient die Umsicht, mit der Frau Dr. E. Mölbert und ihre Hel- 


fer die Organisation der Tagung meisterten. 
W. Bargmann, Kiel 
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MONTAG, DER 19. OKTOBER 1959 


Vormittag 


Sitzung: Energieverteilung — Streuung — Objektveränderung 


Vorsitz: G. Möllenstedt (Tübingen) 


H. BOERSCH, J. GEIGER und H. J. REICH (Berlin): Energieverluste von 
25-keV-Elektronen in atomarem Wasserstoff. (Vorgetr. von H. J. Reich) 


Die Energieverteilung von 25-keV-Elektronen nach dem Durchgang durch 
thermisch bei 3000 °C dissoziierten atomaren Wasserstoff zeigte einen inten- 
sitätsstarken scharfen diskreten Energieverlust bei (10,17+0,15) eV. Er ließ 
sich in Übereinstimmung mit den theoretischen Ergebnissen von Bethe durch 
Anregung des 2?P Niveaus (10,21 eV) des atomaren Wasserstoffs deuten. 


H. BOERSCH u. S. SCHWEDA (Berlin): Messung der Energieverteilung 
von Elektronen- und Ionenstrahlen mit einer „inversen Gegenfeld-Methode“. 
(Vorgetr. von S. Schweda) 


Bei der bisherigen Gegenfeld-Methode wirken sich zeitliche Schwankun- 
gen des Gesamtstroms bei der Messung von Energieverteilungen vor allem 
dort aus, wo der Stromanteil, der durch Teilchen mit Energieverlust gebil- 
det wird, gering ist gegen den Gesamtstrom. Dieser Nachteil wird stark 
reduziert, wenn nicht der Strom der Teilchen, die das Gegenfeld überwin- 
den, gemessen wird, sondern der Strom der reflektierten Teilchen (inverse 

‚ Gegenfeldmethode). Schwankungen des Gesamtstroms gehen hierbei in die 
kleinen Stromanteile nur im Verhältnis dieser Stromanteile zum Gesamt- 
strom ein. Mit beiden Methoden wurden Messungen über die Energieverlu- 
ste von Elektronen und Ionen beim Durchgang durch Gase durchgeführt. 


H. BOERSCH, L. THOMAS u. M. VÖLKER (Berlin): Energieverteilung 
und Ausbeute von Sekundärelektronen aus dünnen Folien. (Vorgetr. von 
M. Völker) 


Energieverteilung und Ausbeute der Sekundärelektronen wurden an dün- 
nen Folien von Al, Be, Au und C-Folien gemessen, die mit Primärelektro- 
nen durchstrahlt wurden, um so den Einfluß von Energie und Richtungs- 
änderungen der Primärelektronen im Präparat möglichst gering zu halten. 
(Vgl. auch E. Plötze u. H. Busch [Phys. Verh. 4, 139 (1953)]. Gegenüber frü- 
heren Untersuchungen war die Meßmethode wesentlich verbessert worden. 
Die Messung der Energieverteilung der Sekundärelektronen wurde einmal 
direkt vor und hinter dem Präparat vorgenommen, das andere Mal wurden 
die Sekundärelektronen beschleunigt, elektronenoptisch ein Bild der Folie 
entworfen und erst hinter diesem Bild die Energieverteilung gemessen. 
Beide Methoden ergaben hinreichende Übereinstimmung in den Resultaten. 
Hiernach ist die Energieverteilung der Sekundärelektronen unabhängig von 
Foliendicke und Energie der Primärelektronen und stimmt angenähert mit 
der Energieverteilung von Sekundärelektronen überein, die an massiven 


Präparaten auftreten. Bei Be- und Au-Folien ist die Energieverteilung | 
der aus beiden Folienseiten austretenden Sekundärelektronen gleich; | 
bei Kohle-Folien dagegen nicht. Die Ausbeute der Sekundär-Elektronen an 
der Austrittsseite der Primärelektronen zeigt in Abhängigkeit von der Ener- ! 
gie der Primärelektronen ein Maximum, dessen Lage und Höhe von der ! 


Folienstärke charakteristisch abhängt. 
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W. DIETRICH u. H. SEILER (Tübingen): Energieverteilung von Elektro- 
nen, die durch Ionen und Elektronen in Durchstrahlung an dünnen Folien 
ausgelöst werden. (Vorgetr. von H. Seiler) 


Mit dem elektrostatischen Geschwindigkeitsanalysator (Auflösungsgrenze 
< 0,1 eV) wurde die Energieverteilung von Elektronen gemessen, die an der 
Rückseite dünner Ni-, Ag-, Al-,C- u. KCI-Bildwandlerfolien durch Lithium- 
Ionen von 57 keV und Elektronen von 5 keV ausgelöst wurden. 


Die Energieverteilung der Elektronen erweist sich als materialabhängig. 
Außerdem ist sie bei Auslösung durch Elektronen stets breiter als bei Aus- 
lösung durch Ionen. KCI hat die schmalste Verteilung (Halbwertsbreite 
1,8 eV für Ionen und 2,7 eV für Elektronen), Ni die breiteste (Halbwerts- 
breite 3,7 eV für Ionen und 4,3 eV für Elektronen). Während der Bestrah- 
lung wächst auf den Folien in bekannter Weise ein Niederschlag auf, der 
bei langer Bestrahlungsdauer bewirkt, daß die Energieverteilung an KCI 
breiter, an Ni schmaler wird. 


Es wurde gezeigt, daß die monochromatisierende Wirkung der Apertur- 
blende im Brennpunkt des Immersionsobjektives abhängig vom Blenden- 
durchmesser ist. Die Halbwertsbreite der Energieverteilung an Ni verrin- 
gert sich von 3,7 eV (ohne Blende) auf 0,45 eV (30 u-Blende). 


R. HAEFER (Balzers): Zur Mehrfachstreuung mittelschneller Elektronen 
in dünnen Kohlenstoffschichten. R 


An Kohlenstoffschichten der relativen Massendicken p = 0,25 bis 8 wur- 
den mit Hilfe des Übermikroskops die Durchlässigkeit und die Streuvertei- 
lung als Funktion von p, vom Streuwinkel (10 bis 10°) und der Strahl- 
spannung (40 bis 100 kV) der einfallenden Elektronen gemessen. Die Ergeb- 

„nisse sind in weitgehender Übereinstimmung mit der Theorie der Richtungs- 

verteilung bei der Mehrfachstreuung mittelschneller Elektronen von F. Lenz. 
' Die gewonnenen Ergebnisse führen ferner zu einer Methode der Bestim- 
, mung der wirksamen bildseitigen Objektivapertur des Übermikroskops und 
zu einer Methode der Massendickenbestimmung (10 bis 10 g/cm?) amor- 
: pher Substanzen. 


Vorsitz: H. Boersch (Berlin) 


L. ALBERT u. W. JAENICKE (Karlsruhe): Über das Nadelwachstum bei 
der Oxydation von Kupfer (Vorgetr. von L. Albert) 


Elektrolytkupferbleche wurden bei 300 °C und 500 °C oxydiert. Die Oxyd- 
oberfläche wurde nach dem Kohleaufdampfverfahren von Bradley unter- 
sucht und die Längenverteilung der entstandenen Oxydnadeln für verschie- 
dene Oxydationszeiten stereoskopisch ermittelt. Die Längenverteilung läßt 
sich durch die mit der Nadellänge A abklingende Exponentialfunktion 


IN _.. 
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darstellen. k nimmt mit wachsender Versuchsdauer ab. 


Die Form der Verteilung läßt sich verstehen, wenn man annimmt, daß 
das Nadelwachstum durch Inhibitionsvorgänge statistisch gestoppt wird. Ein 
erheblicher Teil der insgesamt entstehenden Nadeln wird von der gleichzei- 
tig wachsenden Oxydschicht zugedeckt, da die meisten infolge von Inhibi- 
tion nur geringe Längen erreichen. Die Längenverteilung der Nadeln wird 
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dagegen durch das Schichtwachstum nur unwesentlich beeinflußt. Der mit 


zunehmender Oxydationszeit schwächere Abfall der Längenverteilungskur- 
ven wird unter der Annahme gedeutet, daß inhibierende Fremdstoffe aus 
dem Kupfer (Verunreinigungen) in der wachsenden Deckschicht absorbiert 
werden. 


H. WEIK u. E.B. HENSCHKE (Dayton, Ohio): Elektronenmikroskopische 


Untersuchungen an Eisen-Whiskern. (Vorgetr. von H. Weik) 


Es wurde ein Verfahren angegeben, mit dem Querschnitte von nur wenige. 
mu dicken, fadenartig gewachsenen Metallkristallen (sog. Whisker) für elek- 
tronenmikroskopische Untersuchungen präpariert werden können. Die an 
schwach geätzten Querschliffen unverformte Eisen-Whisker durchgeführten 
Untersuchungen haben zu dem überraschenden Ergebnis geführt, daß 
Whisker-Wachstum in (100)-Richtung und Wachstum in Raumdiagonalen- 
richtung nebeneinander auftreten können. Daneben konnte aus dem elek- 
tronenmikroskopischen Bild des Whiskerquerschnittes auf das Wachsen des 
Whiskers aus einer Doppel-Spiralquelle geschlossen werden, ein Befund, der“ 
hinsichtlich des seither angenommenen Wachstumsmechanismus längs einer 
einzigen, axialen Schraubenversetzung neue Aspekte eröffnet. 


L. REIMER (Münster): Messung der kritischen Stromdichte zum Schmel- 
zen anorganischer Kristalle unter Elektronenbeschuß. 


Es sind die kritischen Stromdichten gemessen worden, bei denen un- 
durchstrahlbare Kristalle (ca. 0,5 u) von Alkalihalogeniden und einigen an- 
deren Salzen (sowie einigen Metallen) unter Elektronenbeschuß schmelzen 
und verdampfen. Die erforderliche Stromdichte ist proportional zur 4. Po- 
tenz der Schmelztemperatur. Damit ist experimentell belegt, daß die Wärme- 
abgabe bei den Kristallen durch Abstrahlung erfolst. (Stefan-Boltzmann-" 
sches T’-Gesetz) und die Wärmeleitung über die Formvar-Trägerfolie dem- 
gegenüber zu vernachlässigen ist. Aus den Beobachtungen werden grobe 
Abschätzungen der Energieverluste durchgeführt, die mit den theoretischen 
Vorstellungen im Einklang sind. [Z. Naturf. 14a, 759 (1959)]. 


N 
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W. LIPPERT (Frankfurt a. M.): Über thermisch bedingte Objektverände- 
rungen im Elektronenmikroskop. 


In einer früheren Mitteilung [Phys. Verh. 8, 224 (1957) u. Optik 15, 293 
(1958)] wurde über die Veränderung von Objekten im Elektronenmikroskop 
bei sehr geringen Strahlströmen berichtet. Diese von der Ladungsdichte im 
Objekt abhängigen Effekte reichen bekanntlich nicht aus, um alle im Elek- 
tronenmikroskop auftretenden Erscheinungen zu erklären. In neueren Ex- 
perimenten wurde der Einfluß der Stromdichte bzw. der Temperatur auf 
die Veränderung von elektronenmikroskopisch interessanten Materialien wie 
Piexiglas, Vestopal, Zaponlack usw. näher untersucht. 


H.G. HEIDE (Berlin): Elektronenmikroskopie bei Atmosphärendruck. 


Bei genügend kleiner Dicke der Gasschicht lassen sich unter vollem 
Atmosphärendruck stehende Objekte ohne merkliche Verschlechterung der 
Abbildungsqualität beobachten. Viele Objekte werden jedoch durch das 
Elektronenbombardement bei Anwesenheit von Gasen selbst sehr rasch ab- 
gebaut. Exper'mentelle Untersuchungen wurden mitgeteilt, und die Mög- 
lichkeiten und Aussichten einer Elektronenmikroskopie bei Atmosphären- 
druck sowie in nicht austrocknender Objektumgebung wurden diskutiert. 


192 


Nachmittag 
Sitzung: Elektronenoptik 
Vorsitz: A. Recknagel (Dresden) 


E. HAHN (Jena): Zur Darstellung axialsymmetrischer Potentialfunktio- 
nen. 


Die allgemeine Lösung der Laplaceschen Differentialgleichung für rota- 
tionssymmetrische Felder läßt sich bekanntlich mit Hilfe der modifizierten 
Besselfunktion nullter Ordnung in Form eines Integrals darstellen, wobei 
die im Integranden als Faktor des Exponentialgliedes auftretende Bele- 
gungsfunktion die Fouriertransformierte zur Potentialfunktion längs einer 
Parallelen zur Achse ist. Es wäre nun wünschenswert, die doppelte Inte- 
gration auf eine einfache dergestalt zu reduzieren, daß im Integranden das 
Produkt aus einer — gegebenenfalls zu tabulierenden — Funktion und dem 
willkürlichen Randwertverlauf längs einer Achsenparallelen steht. Ande- 
rerseits läßt sich das Potential in eine Reihe nach aufsteigenden Potenzen 
des Achsenabstandes entwickeln, deren Entwicklungskoeffizienten — bis auf 
konstante Faktoren — die höheren Ableitungen gerader Ordnung des Ach- 
senpotentials sind. Es wurde nun gezeigt, daß das Achsenpotential und 
seine höheren Ableitungen als Einfach-Integraltransformierte des Rand- 
wertverlaufs der Potentialfunktion längs einer Achsenparallelen dargestellt 
werden können. Für die Kernfunktion wurden explizite Darstellungen an- 
gegeben, die sich auch für ihre einmalige Tabulierung eignen. Damit läßt 
sich nun auch das anfangs gestellte Problem lösen und eine explizite Dar- 
stellung derjenigen Funktion angeben, die als Kern in der Einfach-Integral- 
transformation der Potentialfunktion bezüglich ihres Randwertverlaufes 
auftritt. 


E.B. BAS u. L. PREUSS (Zürich): Über ein Widerstandsnetzwerk zur 
Messung rotationssymmetrischer Potentialfelder. (Vorgetr. von E.B. Bas) 


Das Widerstandsnetzwerk besteht aus einem Grundgebiet von 60 Maschen 
in z-Richtung und 28 Maschen in r-Richtung. An dieses Grundgebiet schlie- 
ßen sich sowohl in z- wie in r-Richtung Randgebiete an mit 2-, 4- und 8- 
facher Maschenweite. Somit enthält das gesamte Netzwerk in z-Richtung 
160 effektive Maschen und in r-Richtung 84 effektive Maschen. Das ge- 
samte Netzwerk enthält 6400 Präzisions-Kohlewiderstände von besser als 
0,5°/o Genauigkeit. Es wurden einige weitere konstruktive Details des Netz- 
werkes erläutert. 


E.B. BAS, L. PREUSS u. W. SCHNEIDER (Zürich): Relativistischer EJ- 
fekt bei den elektrostatischen Elektronenlinsen. (Vorgetr. von L. Preuß) 


Im Widerstandsnetzwerk wird die Achsenpotential der Zweirohr-Immer- 
sionslinse bestimmt und die relativistische sowie die nicht relativistische 
Bahngleichung mit Hilfe einer elektronischen Rechenmaschine integriert. Die 
daraus errechneten Kardinalelemente werden in Abhängigkeit von Be- 
schleunigungsspannung für verschiedene elektrische und geometrische Para- 
meter graphisch dargestellt und diskutiert. 


P. SCHISKE (Berlin): Grad der Kohärenz, Intensitätsverteilung und 
Strahldichtefunktion. 


Die Kohärenzfunktion y (P,, P,) für zwei Stellen P,, P, eines Strahlbün- 
dels wurde nach Zernike durch einen Interferenzversuch definiert. Bei klei- 
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nem Achsenabstand und kleinem Öffnungswinkel (Gültigkeitsbereich der 
paraxialen Schrödingergleichung) kann die Fortpflanzung der Kohärenz, d. 
h. die Bestimmung von y und der Intensität aus ihren Anfangswerten auf 
einen Bündelquerschnitt, leicht in Formeln dargestellt werden. Umgekehrt 
bestimmt dann der Intensitätsverlauf zwischen zwei konjugierten Ebenen 
eindeutig y im ganzen Raum. Man erkennt dies auf einem Weg, der von 
Wigner [Phys. Rev. 40, 749 (1932)] angegeben wurde. Hierbei wird jeder 
monochromatischen Elektronenströmung eine eventuell fiktive geometrisch- 
optische Strahldichtefunktion (Verteilung der Elektronen nach Ort und Rich- 
tung) zugeordnet, auch wenn die tatsächliche Intensitätsverteilung nur wel- 
lenoptisch erklärbar ist. Wenn die Intensität in jedem Querschnitt durch 
eine Gaußsche Verteilung gegeben ist (was auch im wellenoptischen Gebiet 
gelten kann), so hat die zugehörige Strahldichtefunktion auf jeden Fall die 
von Ploke und Lenz angegebene Form. Der Grad der Kohärenz zwischen 
zwei im Abstand r voneinander liegenden Punkten eines Querschnittes 
beträgt 


y| = exp {(—r?/2x2) [(4n2/22) (x? 2? — xx) —Vul}, 


wobei x’ die Strahlneigung in der x-Richtung ist und die durch Überstrei- 
chen bezeichneten Mittelwerte aus der Strahldichtefunktion für den betref- 
fenden Querschnitt zu berechnen sind. Auch für den Phasenwinkel gilt ein 
ähnlich einfacher Ausdruck. 


E. GÜTTER u. H. MAHL (Oberkochen): Einfluß einer periodischen Ob- 
jektbeleuchtung auf das elektronenmikroskopische Bild. (Vorgetr. von 
E. Gütter) 


Bei periodischer Beleuchtung des Objektes, die unter Umständen schon 
durch 50 Hz Heizung der Kathode vorliegen kann, wurden besonders bei 
Netzobjektträgern Verwischungen des Endbildes beobachtet. Als Ursachen 
konnten thermische Schwingungen im Objektträgernetz nachgewiesen wer- 
den. Die Frequenzabhängigkeit der Amplitude dieser thermischen Schwin- 
gung wurde außer bei Netzobjektträgern insbesondere für den einfachen 
Fall eines einseitig eingespannten Drahtes experimentell ermittelt, wobei 
eine gute Übereinstimmung mit theoretisch abgeleiteten Werten gefunden 
wurde. Für große Werte von ® = 2nf geht die Schwingungsamplitude mit 
o/, gegen Null. Als Besonderheit können noch, besonders bei doppelseitig 
eingespanntem Draht, bei hohen Frequenzen Resonanzschwingungen auf- 
treten. 


H. MAHL u. W. WEITSCH (Oberkochen): Nachweis fluktuierender La- 
dungen in isolierenden Filmen bei Elektronenbestrahlung. (Vorgetr. von 
W. Weitsch) 


Bei der Schattenprojektion dünner, isolierender Folien mittels Elektro- 
nen ist eine fluktuierende Granulation zu beobachten, die bei leitenden Fo- 
lien nicht auftritt. Die Geschwindigkeit der Fluktuation nimmt mit wach- 
sender Strahlintensität zu. Unter der Annahme, daß die Körnung durch 
Ablenkung der Elektronen infolge wechselnder lokaler Aufladungen der Fo- 
lie verursacht wird, ergibt eine Abschätzung der Feldstärken in der Folie, 
die für die beobachteten Ablenkungen erforderlich sind, eine Größenord- 
nung, bei der Feldemission auftritt. Der Effekt läßt sich daher durch lokale 
innere Aufladungen der bestrahlten Folie erklären, die sich bei Erreichen 
genügend hoher Ladungsdichten durch Feldemission ausgleichen. 
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. K.-J. HANSZEN (Braunschweig): Experimentelle Untersuchungen über 
die Analysatoreigenschaften elektrostatischer Linsen im Geschwindigkeits- 
spektrographen. 

Vom ersten teleskopischen Arbeitspunkt ausgehend und jeweils um 20 
Volt zu positiveren Linsenspannungen fortschreitend wurde der Achsen- 
abstand eines Elektronenstrahls in der Bildebene als Funktion seines Ach- 
senabstands in der Ebene der Analysatorblende vermessen. Die so gewon- 
nene Kurvenschar gibt vollständige Auskunft über die für die Geschwindig- 
keitsanalyse bedeutungsvollen Linseneigenschaften, wie Dispersion, Defo- 
kussierung, Bildhelligkeit, zulässige Blendengröße usw. Im wesentlichen 
ıst die Auflösungsgrenze durch die Ausdehnung der Strahlquelle, die Rein- 
heit durch die Größe der Analysatorblende bestimmt. Die Analysatoreigen- 
schaften einiger symmetrischer Linsen wurden miteinander verglichen. 


Vorsitz: F. Lenz (Aachen) 


K.-H. GAUKLER (Tübingen): Helligkeits- und Abbauprobleme im Elek- 
tronen-Emissionsmikroskop. (Vorgetr. von Bayh) 

In einem mit ionenausgelösten Elektronen arbeitenden Oberflächen- 
mikroskop wurde statt des Projektives ein Faraday-Käfig eingefügt. Von 
18 Metallen wurde mit 6 verschiedenen Entladungsgasen (Luft, N,, O,, Ar, 
H,, C,H,) die Elektronenergiebigkeit gemessen. Die Werte für N, unter- 
scheiden sich nur wenig von denen für Luft. Ebenso besteht für O, im Ver- 
gleich mit N, kein Unterschied, sofern keine Oxydation des Objektes ein- 
tritt. Ar hat im allgemeinen etwas niedrigere Werte als Luft. H, und C,H, 
bringen gegenüber N, durchschnittlich einen Intensitätsgewinn um den Fak- 
tor 2. Ferner wurde für verschiedene Metalle, Gase und Blendendurchmes- 
ser die Intensität als Funktion der Spannung bestimmt. 

Durch direkte Beobachtung des Abbaues einer Aufdampfschicht wird die 
Kathodenzerstäubung quantitativ verfolgt. Dabei wurden folgende Para- 
meter variiert: Art des Metalls und des Entladungsgases und die Spannung. 

Ein Vergleich beider Meßreihen erlaubt es, Gasart und Spannung zu be- 
stimmen, für die bei großer Intensität der Abbau am geringsten ist. Es er- 
gibt sich, daß hohe Ionen-Energie und kleines Molekulargewicht des Gases 
von Vorteil sind. 


W. SCHWARTZE (Jena): Eine Beschränkung des Auflösungsvermögens 
beim Elektronenspiegel-Oberflächenmikroskop. 

Beim Elektronenspiegel-Oberflächenmikroskop tritt eine geometrisch- 
optische Beschränkung des Auflösungsvermögens auf, wenn die Elektronen 
nicht senkrecht, sondern schräg auf das Objekt einfallen. Dieser schräge 
Einfall ist bei Anordnungen ohne magnetisches Querfeld zur Trennung von 
Hin- und Rückweg prinzipiell vorhanden. Das resultierende Auflösungs- 
vermögen kann wesentlich schlechter als das wellenmechanische sein. Mög- 
lichkeiten zur Vermeidung dieser Erscheinung wurden besprochen. 


E. KRIMMEL (Tübingen): Die Erzeugung von Elektroneninterferenzen 
mittels eines magnetostatischen Quadrupols. 

Elektronenstrahlen werden entweder durch Beugung in Kristall-Folien 
oder durch Umlenkung im elektrostatischen Fadenbiprisma zu kohärenten 


Bündeln aufgespalten. 

Störungen von Materie im Strahlengang lassen sich jedoch vermeiden, 
wenn man zur Strahlteilung magnetostatische Quadrupolfelder benutzt. 
Durch geeignete Formgebung der Polschuhe kann man einen solchen Feld- 
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linienverlauf erzeugen, daß eine Aufspaltung des Elektronenstrahls zu Ko- 
härenten, interferenzfähigen Elektronenstrahlbündeln erfolgt. Erste Inter- 
ferenz-Aufnahmen wurden gezeigt. t 


R. BERNARD, F. DAVOINE u. P. PINARD (Lyon): Fluoreszenz-Streifen- 
mikroskopie. (Vorgetr. von R. Bernard) 

Oft ist die Elektronensekundäremission einer Oberfläche mehr oder we- 
niger mit Lichtfluoreszenz verbunden. 


Wir haben unser Streifenelektronenmikroskop so umgebaut, daß wir das 
Streifenbild entweder mit Sekundärelektronen oder mit Fluoreszenzlicht 
erzeugen können. Durch Zwischenschalten von Filtern haben wir sogar die 
weitere Möglichkeit, enge Gebiete des Sichtbar- bzw. UV-Bereiches zu tren- 
nen. 

Diese Technik wurde zuerst in der Untersuchung bestimmter Fluoreszenz- 
schichten (ZnS, WO,Ca), Ionenkristalle (NaCl) und Halbleitereinkristalle 
(CAS) benutzt. 

Der Vergleich zwischen Elektronen- und Lumineszenzbildern in verschie- 
denen Wellenlängengebieten bringt vielversprechende Ergebnisse hervor. 
Unter anderem zeigt es sich, daß diese Elektrolumineszenz stark lokalisiert 
ist, und daß sie in Intensität und Wellenlänge von Kristalldefekten abhängt. 


J. DEMNY, H. POPPA u. O. RANG (Mosbach): Phasensprünge im elek- 
tronenmikroskopischen Rotationsmoire. (Vorgetr. von J. Demny) 


Folienförmige Wendelkristalle von Gold werden intensiv mit Elektronen 
bestrahlt. Parallel zu den Kristallkanten treten dann Linien auf, längs wel- 
cher die durch Ferninterferenz hervorgerufenen Interferenzstreifen seitlich 
verschoben sind. Diese Seitenversetzung der Streifen wurde im Zusammen- 
hang mit der Kristallstruktur des Goldes als Folge von Stapelfehlern ge- 
deutet. 


H. BOERSCH, J. GEIGER u. H. RAITH (Berlin): Ein optisches Verfahren 
zur Phasenbestimmung im Beugungsbild. (Vorgetr. von H. Raith) 


Die Kenntnis der Verteilung von Intensität und Phase im Beugungsbild 
gestattet eindeutige Rückschlüsse auf das beugende Objekt. 


Mit einem Biprisma werden die Fraunhoferschen Beugungsbilder von 
zwei verschiedenen Objekten überlagert. 


Aus der entstehenden Interferenzfigur läßt sich die örtliche Phasenlage 
im Beugungsbild unmittelbar ablesen. Das Verfahren ist für Amplituden- 
und Phasenobjekte anwendbar. 


: Die Anwendung auf Elektronen- und Röntgeninterferenzen wurde dis- 
utiert. 


W.D. RIECKE, Y. SAKAKI (Berlin): Zur Untersuchung des reziproken 
Gitters mit Kikuchi-Diagrammen. (Vorgetr. von W.D. Riecke) 


Wir haben eine neue Methode zur Untersuchung des reziproken Gitters | 
von Kristallen mit Hilfe von Kikuchi-Diagrammen ausgearbeitet. Man kann 
die zu einer Zonenachse gehörenden Kikuchi-Bänder dazu benutzen, ein | 
vergrößertes Bild der zur Zonenachse senkrechten Ebene des reziproken | 
Gitters zu konstruieren, also einen „Schnitt“ durch das Gitter zu legen. . 
Zur Untersuchung des reziproken Gitters wird eine Anzahl solcher Schnitte 
durch den Gitternullpunkt gelegt, und die Winkel werden zwischen den Schnitt- 
ebenen durch Messen der Winkel zwischen den zugehörigen Zonenachsen be- - 
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stimmt. Hiermit kann ein Ausschnitt aus dem reziproken Gitter aufgezeich- 
net werden. Wir legen dabei so viele Schnitte durch das Gitter, daß man 
eine genügende Anzahl von Gitterpunkten erhält, um auch die durch den 
Strukturfaktor bedingten Auslöschungsregeln und Intensitätsanomalien 
sicher erkennen zu können. Der Wert des Verfahrens für die Struktur- 
forschung wurde diskutiert, und einige in den Diagrammen beobachtete, 
mit der kinematischen Theorie nicht erklärbare Effekte wurden mit Hilfe 
der dynamischen Theorie gedeutet. 


G. LEHMPFUHL u.K. MOLIERE (Berlin): Elektronenbeugung bei Durch- 
strahlung makroskopischer Kristallkeile. (Vorgetr. von G. Lehmpfuhl) 


An makroskopischen Einkristallen beobachtet man bei Durchstrah- 
lung eines gut ausgebildeten Kristallkeiles eine Aufspaltung der Beugungs- 
reflexe infolge Interferenzbrechung. Ähnlich wie bei den Untersuchungen 
an Mikrokristallen (MgO-Rauch) können aus der Aufspaltung der Reflexe 
bei Kenntnis der Kristallstellung die Strukturpotentiale bestimmt werden. 
Aus der Aufspaltung im Nullstrahl läßt sich das mittlere innere Potential 
berechnen. 


DIENSTAG, DER 20. OKTOBER 1959 
Vormittag 
Sitzung: Geräte, Trägerfolien, Metallschnitte, versch. Anwendungen 
Vorsitz: G. Ruska (Berlin) 


K.-H. MIRGEL (Köln-Bayenthal): Kleine luftgekühlte Diffusionspumpe 
für Elektronenmikroskope. 

Es wurde über Erfahrungen mit einer luftgekühlten DO-30 (Sauggeschwin- 
digkeit 30 l/sec) an einem Elektronenmikroskop berichtet. Die Eigenschaften 
einer solchen Pumpe sowie die Partialdruckanalyse des Restgases wurden 
diskutiert. 


R. PANZER (Dresden): Über ein neues Emissionselektronenmikroskop. 


Es wurde der technische Aufbau eines neuen Emissionselektronenmikro- 
skopes beschrieben. Das Gerät ist senkrecht aufgebaut. Es arbeitet mit 
thermisch ausgelösten Elektronen. Die Abbildung erfolgt zweistufig mit 
einem Immersionsobjektiv und einer elektrostatischen Einzellinse. Bei der 
Konstruktion wurde Wert gelegt auf eine gute elektronenoptische Leistung 
und auf eine einfache und rationelle Handhabung des Gerätes beim prak- 
tischen Gebrauch. Es besitzt folgende hauptsächliche Eigenschaften: Das 
Objekt kann während des Betriebes horizontal und vertikal bewegt und 
außerdem gekippt werden. Für einen schnellen Objektwechsel ist eine 
Objektschleuse vorhanden. Die Linsen lassen sich zum Zwecke der Reini- 
gung ohne Abbau der Mikroskopsäule leicht herausnehmen. In der Objekt- 
brennebene sitzt eine horizontal und vertikal bewegliche Blende. Die Photo- 
einrichtung enthält einen Vorrat von 24 Platten, die man einzeln oder in 
Gruppen bis zu sechs Stück ausschleusen kann. 


Als Anwendung wurden Bilder von Tantal-, Molybdän- und Stahlober- 
flächen gezeigt und anhand einer Aufnahme die erreichte Auflösung de- 
monstriert. 


197 


R. AESCHLIMANN u. E.B. BAS (Zürich): Über eine Ionenkanone für 
Sekundärelektronen-Elektronenmikroskopie mit Ionenbeschuß. (Vorgetr. von 
R. Aeschlimann) 


In einem Sekundärelektronen-Emissionsmikroskop mit Ionenbeschuß nach 
Möllenstedt und Düker ist man bestrebt, eine Ionenkanone mit möglichst 
kleinem Platzbedarf zu bauen. Wir haben eine solche Ionenkanone vom 
Kanalstrahl-Typus mit Außenabmessungen von ca. 50mm X ca.® 15mm 
näher untersucht, worüber kurz berichtet wird. 


M. LOCQUIN (Paris): La Television Associee a un Microscope Electro- 
nique. (Der Vortrag wurde vorgelesen) 


Les cam&ras de television &quipees de tube image-orthicon qui atteignent 
maintenant de tres hautes sensibilit&s equivalentes photographiquement A 
quelques 20.000° ASA permettent de faire travailler un microscope &lectro- 
nique en pleine lumiere tout en r&duisant considerablement la densite d’elec- 
trons sur l’objet. 


De plus, cette association de la television a un microscope &lectronique 
permet, gräce A l’inversion &lectronique des contrastes de voir directement 
sur l’ecran des images ombre&es apres inversion. La qualite de l’image 
depend pour le principal de la qualit& de l’Ecran fluorescent du microscope. 


R. BERNARD u. R. GOUTTE (Lyon): Vorteil eines Bildumwandlers bei 
der Negativ-Ionenmikroskopie. (Vorgetr. von R. Bernard) 


Wegen der Unempfindlichkeit beider Aufnahmemittel ist es besonders 
schwer, ein Negativ-Ionenbild entweder direkt auf dem Leuchtschirm oder 
mit passender Emulsion zu beobachten und zu photographieren. 


Um diese Schwierigkeit zu umgehen, haben wir nach Möllenstedt [Optik 
15, 225 (1958)] einen Bildumwandler gebaut, dessen wesentlicher Teil aus 
einer elektrostatischen Immersionslinse besteht. Die Negativ-Ionen werden 
auf der Kathode abgebildet und die erzeugten Sekundärelektronen entweder 
auf dem Leuchtschirm oder der Photoplatte fokussiert. Diese Einrichtung 
bringt mehrere Vorteile mit: 


1. Das Endbild besteht aus Elektronen, wofür die Leuchtschichten viel 
stabiler und empfindlicher sind. 2. Die Photoemulsionen brauchen nicht 
mehr ionenempfindlich zu sein und man gewinnt dadurch viel an Emp- 
findlichkeit und Feinkörnigkeit. 3. Der Bildumwandler bildet eine Projek- 
tionslinse mit einem zehnfachen Vergrößerungsfaktor. 


Die ersten Ergebnisse sind befriedigend und zeigen, daß es nun möglich 
ist, ein Routineinstrument nach diesem Prinzip zu bauen. 


E. GUYENOT u. E. HAHN (Jena): Zur Belichtungsmessung und -steue- 
rung. (Vorgetr. von E. Guyenot) 


Die bekannten Methoden der Belichtungsmessung messen subjektiv oder 
objektiv die Schirmhelligkeit oder registrieren die Stromdichte, wozu für die 
objektiven Meßverfahren besondere Verstärkungsanordnungen nötig sind. 
Das Linsensystem des Mikroskops kann selbst als Verstärker herangezogen 


werden, wenn die in der Endbildebene aufgenommene Ladungsmenge einem | 
Ablenkelement zugeführt wird, auf das noch eine oder mehrere Linsen | 


folgen. 


In ähnlicher Weise kann auch eine Belichtungssteuerung mit rein elektro- 


statischen Mitteln erfolgen. 
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G. MÖLLENSTEDT u. R. SPEIDEL (Tübingen): Elektronenoptischer Mi- 
kroschreiber unter elektronenmikroskopischer Arbeitskontrolle. (Vorgetr. 
von R. Speidel) 


Im Siemens Elektronenmikroskop (Elmiskop I) wird mittels Doppelkon- 
densor und Objektiv in unmittelbarer Nähe des Brennpunktes des Objekti- 
ves durch Einfügen eines lu breiten und 100 u langen Feinspaltes an Stelle 
des Objektes eine strichförmige Elektronenfeinstsonde von etwa 50 bis 
1000 Ä hergestellt. 


Überzieht man die übliche 50-u-Objektivapertur-Blende mit einer 400 Ä 
dicken Kollodiumfolie, so wird sie von der Feinstsonde durchstrahlt. Infolge 
der Bestrahlung wird die Folie an dem Ort des Durchgangs der Sonde durch- 
lässig, so daß das vom Objektiv erzeugte Bild des Spaltes und das von der 
Sonde erzeugte Schattenbild der Folie auf dem Leuchtschirm sichtbar werden. 
Eine Bestrahlungsdauer von 15sek genügt, um eine merkliche Einschnü- 
rung der Kollodiumfolie zu bewirken. Die elektronenoptische Feinstsonde 
läßt sich unter elektronenmikroskopischer Kontrolle mit dem Objektver- 
schiebungsmechanismus bewegen. 

Es wird möglich, feinste Striche von 100 Ä Breite und etwa 700 Ä Ab- 
stand in die Kollodiumfolie zu drucken und durch rotierende Schrägbedamp- 
fung mit Pt Ir zu fixieren und sichtbar zu machen. Ferner werden Objekt- 
Mikrometer für das Elektronenmikroskop, Testobjekte zur Auflösungs- 
bestimmung des Lichtmikroskops und Feinstgitter zur Beugung von Materie- 
wellen hergestellt. Auch lassen sich feinste Punkte und Kurven in Elektro- 
nen-Mikroschrift aufzeichnen. 

C. JÖNSSON (Tübingen): Elektroneninterferenzen an mehreren perio- 
disch nebeneinander liegenden freitragenden Spalten. 


Es wurde über ein Verfahren zur Herstellung feiner freitragender Spalten 
in Kupferfolien berichtet: 

Auf eine im Hochvakuum mit Silber bedampfte Glasplatte werden mit 
Hilfe einer Elektronensonde Kohlenwasserstoffpolymerisate an die Stellen 
gebracht, an denen Spalte entstehen sollen. Dadurch wird die Silberschicht 
an diesen Orten für eine nachfolgende elektrolytische Verkupferung abge- 
deckt, so daß man eine Kupferfolie mit Spalten erhält. Bei der Ablösung 
der Folie von der Glasplatte bleiben Silber und Polymerisat in den Spalten 
auf der Platte zurück, so daß die Spalten freitragend sind. Bis jetzt erreichte 
Maße: Spaltbreite 0,3 u, Gitterkonstante 0,9 u, Spalthöhe 50 bis 100 u, Spalt- 
zahl: 20, Foliendicke 0,5 u. 

Elektronen-Interferenzen im Fraunhoferschen Strahlengang an Gittern 
verschiedener Spaltzahl wurden gezeigt. 


H. BOERSCH, H. HAMISCH u. K.H.LÖFFLER (Berlin): Elektronenopti- 
sche Herstellung freitragender Mikrogitter. (Vorgetr. von K.H. Löffler) 


Bei Bestrahlung mit Elektronen werden viele organische Substanzen 
durch Vernetzung unlöslich. Zur Herstellung von Mikrogittern wird daher 
mit Elektronen ein Maschennetz verkleinert auf eine Lackschicht abgebildet, 
die eine Kupferunterlage bedeckt. Nach der Bestrahlung mit Elektronen 
löst sich der Lack in einem Lösungsmittel nur in den unbestrahlten Berei- 
chen auf. Auf die so freigelegten Bereiche der Kupferunterlage wird Nickel 
elektrolytisch abgeschieden. Das dadurch entstandene Nickelgitter wird 
dann durch chemische Zersetzung des Kupfers und des Lackes in einer 
Chromsäurelösung freigelegt. 

Auf diese Weise wurden über ein Maschengitter mit 50 u Gitterkonstante 
freitragende Ni-Gitter von 3 u Gitterkonstante hergestellt. 
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Vorsitz: R. Bernard (Lyon) 


K. GRAFF (Tübingen): Licht-Absorption von Kohlenstoffschichten nach 
Bradley. 


Es wird die Absorption von dünnen, nach Bradley aufgedampften Koh- 
lenstoffschichten als Funktion der Wellenlänge, der Dicke der Schicht, der 
Temperatur der Unterlage, des Aufdampfabstandes und des Vakuums ge- 
messen. 


Die Absorption erweist sich als stark abhängig von der Wellenlänge. Der 
Absorptionskoeffizient k beträgt 1,11 für 4 = 4000 A, 0,96 für / = 6009 Ä und 
0,77 für = 8000 A. Als Brechungsindex ergibt sich n = 2,55 für 4900A, 
n = 2,7 für 6000 Ä, n = 2,8 für 8000 Ä. 


Die von A.W. Agar gemessene Abhängiskeit der Absorption von der 
Dicke steht mit den vorliegenden Messungen in Übereinstimmung für die 
Wellenlänge von ungefähr 6000 Ä. Dagegen stehen die vorliegenden Ergeb- 
nisse in Widerspruch zu den Messungen von V.E. Cosslett. 


H. SCHLÖTTERER (Mosbach): Über Herstellung und Struktur von Me- 
talldünnschnitten. 


Mit einem Leitz-Ultramikrotom nach Fernändez-Morän wurden Dünn- 
schnitte von verschiedenen reinen Metallen — nämlich von Pb, Ni, Al, Cu 
und Au — zur Untersuchung im Elektronenmikroskop hergestellt. Bei Kup- 
fer wurde polykristallines und einkristallines Ausgangsmaterial verwendet, 
wobei sich Unterschiede in der Schnittfähigkeit ergaben, die die Möglichkeit 
nahelegen, daß es beim Schneiden davon abhängt, welche kristallographische 
Ebene ängeschnitten wird. Im Unterschied zu anderen Arbeiten sollen die 
Schnitte von Einkristallen über relativ große Gebiete die Veränderung bzw. 
Erhaltung der kristallinen Struktur beim Schneidevorgang deutlich und de- 
finiert erkennen lassen. Das elektronenmikroskopische Dunkelfeldbild zeigt 
die Ausdehnung gleich orientierter Kristallbereiche; die Länge der Bragg- 
schen Reflexbänder stellt ein Maß für die Veränderung der kristallinen 
Struktur beim Schneiden dar. Bei Gold wird die Struktur, wie sie im Dünn- 
schnitt oft auftritt, mit derjenigen verglichen, die sich beim mechanischen 
Dünnschlagen (Blattgold) ergibt. Auftretende schmale Bänder, die meist 
etwa senkrecht zur Schnittrichtung verlaufen, werden als Stapelfehlerbän- 
der gedeutet. Ferner sind bei Gold und anderen Metallen Versetzungslinien 
und ihre Durchstoßungspunkte im Hell- und Dunkelfeldbild zu beobachten. 
Es wurde diskutiert, inwieweit jeweils Beobachtungen an Metalldünnschnit- 
ten Rückschlüsse auf die ursprüngliche Struktur und kristalline Anordnung 
(z.B. Korngrenzen, Zwillinge u.ä.) im Ausgangsmaterial zulassen. Anhand 
der Dünnschnitte können Vorgänge der plastischen Deformation, Bildung 
und Wanderung von Stapelfehlern sowie Rekristallisations-Erscheinungen 
untersucht werden. 


L. REIMER (Münster): Metall-Dünnschnitte mit Diamantmesser und ihre 
Anwendungsmöglichkeit. 


In einigen Versuchen an reinen Metallen wurde dargelegt, welchen Ein- 
. Duß die Härte des Metalles auf die Schneidbarkeit besitzt und welche Me- 
talle sich erfolgreich mit der Dünnschnittmethode untersuchen lassen. Aus 
Feinbereichsbeugungen und Interferenzschlieren lassen sich Aussagen über 
die Gitterstörungen gewinnen. Besondere Bedeutung kommt der Dünn- 
schnittmethode bei der Untersuchung der Aushärtung von aluminiumreichen 
Legierungen zu. Es wurde besonders auf Untersuchungen einer Al-Ag- 
Legierung (15° Ag) näher eingegangen. Es lassen sich die Ausscheidungen 
von den ersten Anfangsstadien bis zu den silberreichen tafelförmigen Aus- 
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scheidungen in Oktaederebenen in Abhängigkeit von der Anlaßzeit und 
-temperatur verfolgen. Bei günstiger Anschnittebene gelingt auch eine ein- 
fache Abschätzung der Schnittdicke, und man kann aus der Richtung der 
Ausscheidungen auf die kristallographische Orientierung der Schnittebene 
schließen. [Z. Naturw. 46, 443 (1959) und Z. Metallk. 50, 606 (1959)] 


K. PETER (Mosbach): Oberfläche und Fehler beim Glaspolieren. 


Nach heutigen Vorstellungen besteht das Polieren von Glas bei üblichen 
Drucken vorwiegend in einem Abtragungsprozeß, in dessen letztem Stadium 
die „Verschmierungshaut“ eine Rolle spielt. 


Die Entstehung einer ideal glatten Oberfläche kann durch ungeeignete 
Poliertechnik oder ungewöhnliche Form des Schleifgebirges, von dem der 
Polierprozeß ausgeht, beeinträchtigt werden. Die aus der Praxis bekannten 
Polierfehler lassen sich nach ihrer geometrischen Gestalt bestimmten For- 
men zuordnen. Nachdem mit dem Elektronenmikroskop die Natur der Feh- 
ler geklärt worden ist, wird eine einfache schlierenoptische Methode zu ihrer 
Identifizierung angegeben. 


W. SKATULLA (Jena): Elektronenmikroskopische Untersuchungen der 
Struktur von Gläsern. 


Zur weiteren Klärung der heute vorherrschenden, teilweise gegensätz- 
lichen Glasstrukturauffassungen wurde mit Erfolg das Elektronenmikroskop 
eingesetzt. Systematische, elektronenmikroskopische Untersuchungen an 
Modellgläsern wie auch an echten Gläsern bestärken eine neue, umfassende 
Strukturauffassung, welche die beiden derzeit gültigen, gegensätzlichen An- 
schauungen als Extremfälle einschließt. Über diese allgemeinen Untersu- 
chungen hinaus wurde der strukturelle Aufbau von einzelnen Sondergläsern 
näher untersucht. — Der Objektpräparation ist bei allen Glasstrukturunter- 
suchungen besonderes Augenmerk zu schenken, einmal wegen der Gefahr 
der Objektveränderungen beim Direktdurchstrahlungsverfahren, zum an- 
deren auf Grund der Tatsache, daß im allgemeinen die zu erwartenden Ob- 
jektdetails im Gebiete der Auflösungsgrenze der Abdruckverfahren und 
teilweise jenseits dieser Grenze liegen. 


H. STEIGER, H.W. SCHLIPKÖTER, H.F. ESSER u. E.G. BECK (Bo- 
chum-Hordel, Düsseldorf): Elektronenmikroskopische Untersuchungen der 
atmosphärischen Luftverunreinigungen und des Schwebestaubes in Berg- 
werken. (Vorgetr. von H. Steiger) 

Mit Hilfe von Membranfiltern wurden el. opt. Feinstaubuntersuchungen 
durchgeführt. Gemessen wurden atmosphärische Luftverunreinigungen in 
Düsseldorf und im Ruhrgebiet sowie Schwebestaub in Bergwerken. Über die 
Ergebnisse wurde berichtet. 


O.-E. RADCZEWSKI (Aachen): Über die Bestimmung von Mineralen 
mittels Beugung im Elektronenmikroskop. 


Eine sichere Unterscheidung morphologisch ähnlicher Minerale ist im 
Elektronenmikroskop auf Grund ihrer Feinbereichsbeugung und der daraus 
ermittelten Daten über die Gestalt der Elementarzelle möglich. Beispiel: 
taflige und leistenförmige Tonminerale, die im triklinen und im monoklinen 
System kristallisieren. Kurze Darstellung des Prinzips von Präparation, Auf- 
nahmetechnik und Auswertung. Ergebnisse an tafligen Teilchen und feinen 
Kristalleisten aus der Schlettaer Erde und aus der Tonfraktion eines Wat- 
tensandes der Nordsee, die zur Identifizierung von Kaolinit und Glimmer 
(lit) führten. Voraussetzungen und Möglichkeiten für eine vollständige 
Strukturbestimmung mit dem Elektronenmikroskop. 
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MITTWOCH, DER 21. OKTOBER 1959 
Vormittag 
Sitzung: Spezielle Techniken 
Vorsitz: H. Mahl (Oberkochen) 


L. REIMER (Münster): Quantitative Untersuchung des Massenverlustes 
von .Einbettungsmitteln (Methacrylat, Vestopal und Araldit) unter Elektro- 
nenbeschuß. 

Mit einer Elektrometeranordnung zur Messung des Elektronenstromes in 
der Bildschirmebene wurden aus dem elektronenmikroskopischen Kontrast 
vergleichende Ergebnisse zur Massenabnahme von Dünnschnitten aus Me- 
thacrylat, Vestopal und Araldit gewonnen. Bei Methacrylatschnitten gelingt 
eine Trennung des Massenverlustes in Beiträge durch Oberflächenverdamp- 
fung und innere Umwandlung infolge des Verlustes der Nichtkohlenstoff- 
komponenten. Es konnte ferner nachgewiesen werden, daß eine Bedeckung 
mit einer Kohleschicht die Verdampfung des Methacrylates vollständig ver- 
hindert, dagegen nicht den Massenverlust durch innere Umwandlung. An 
zwei Schnitten aus einer Schnittserie mit und ohne Doppelbedeckung wurde 
der Einfluß auf die Gewebestrukturen diskutiert. Der Substanzabbau der 
Methacrylatfolien wurde außerdem durch Ultrarot-Absorptionsspektren 
quantitativ verfolgt. Oberflächenabdrücke bestrahlter Schnitte zeigen den 


Vorteil von Vestopalschnitten mit geringem Massenverlust (13°/o) gegenüber 


Methacrylatschnitten (50%). Ferner wurde mit Farbaufnahmen gezeigt, daß 
der Massenverlust auch an einer Änderung der Interferenzfarben gut zu 
erkennen ist. [Z. Naturf. 146, 556 (1959)] 


G. POHLMANN u. O.H. VOLK (Würzburg): Das Tylose-Doppelabdruck- 
verfahren. (Vorgetr. von G. Pohlmann) 


Tylose KZO (Fa. Kalle & Co., Wiesbaden-Biebrich) eignet sich vorzüglich 
als Material zur Herstellung von Doppelabdruckmatrizen. Sein Auflösungs- 
vermögen beträgt etwa 60 Ä. Der Tylosedoppelabdruck zeigt einen weiten 
Anwendungsbereich, selbst grobporöse und gegen Lösungsmittel, Druck und 
Hitze empfindliche Oberflächen bieten dem Verfahren keine Schwierigkei- 
ten. Darüber hinaus ist der Tyloseabdruck schnell und einfach zu hand- 
haben: Tylose KZO wird in 5—10°/,iger, wäßriger Lösung auf das Objekt auf- 
getragen. Die angetrocknete Tyloseschicht löst sich leicht von fast jeder Ober- 
fläche, sie wird im Hochvakuum mit Metall und Kohle bedampft. Auf kal- 
tem Wasser trennt sich die Tylosematrize leicht und schnell von den Be- 
dampfungsschichten. 


H. GROTHE, A. KLEINSCHMIDT u. G. SCHIMMEL (Frankfurt/Main): 
Hochauflösende Oberflächen-Abdrucke durch gleichzeitige Verdampfung von 
Kohle und Platin aus verschiedenen Dampfquellen. (Vorgetr. v. G. Schimmel) 


Bereits 1955 konnten Knoch und König zeigen, daß die Größe der Kri- 
stalle von kondensiertem Platin auf elektromikroskopischen Präparaten 
durch Einlagerung in eine Kohleschicht auf elektronenmikroskopisch nicht 
mehr auflösbare Werte verkleinert werden kann. Dabei wurde das Platin 
kathodenzerstäubt. Auf dem IV. Internationalen Kongreß für Elektronen- 
mikroskopie berichtete Bradley über ein ähnliches Verfahren, bei dem er 
Kohle und Platin gleichzeitig dadurch verdampfte, daß er als Elektroden 
Stäbe aus gesintertem Kohle-Platin-Gemisch benutzte. Da die Herstellung 
derartiger platinhaltiger Kohlestäbe nach Bradley’s Darstellung recht zeit- 


202 


raubend ist, gingen wir dazu über, Kohle und Platin gleichzeitig aus ver- 


schiedenen Dampfquellen zu verdampfen. Über die dabei erzielten Ergeb- 


nisse, die erreichte Auflösungsgrenze, den apparativen Aufbau sowie tech- 
nische Daten wurde berichtet. 


A. GAUTIER (Lausanne) (unter technischer Mitarbeit von Chr. Hold): 
Polyestereinbettung und histologische Färbemethoden. (Manuskr. lag aus.) 


Plexiglas zur Einbettung von biologischem Gewebe für Elektronenmikro- 
skopie wird in mehreren Laboratorien durch Polyester ersetzt. [E. Kellen- 
berger, W. Schwab, A. Ryter, Experientia 12, 421 (1956), A. Ryter, E. Kellen- 
berger, J. Ultrastr. Res. 2, 200 (1958)]. Jedoch hat polymerisiertes Polyester 
zum Nachteil, daß es in den gebräuchlichen Lösungsmitteln unlösbar ist. 
Deshalb stellte die Färbung der Kontrollschnitte von ca. lu Dicke, die mit 
den Ultrafeinschnitten parallel laufen, ein schwieriges Problem. 


Eine Färbetechnik für Gewebeschnitte mit nicht herausgelöster Einbet- 
tungssubstanz ist kürzlich entwickelt worden. Verschiedene Arten pflanzli- 
cher und tierischer Gewebe wurden geschnitten und gefärbt. Mehrere klas- 
sische Einfach- und Mehrfachfärbungen lassen sich unter verschiedenen Vor- 
sichtsmaßregeln und Veränderung einzelner Faktoren anwenden (insbeson- 
dere: Zeitveränderung während der einzelnen Färbungen). Es wurden dabei 
keinerlei Unterschiede gegenüber Paraffinschnitten in bezug auf Spezifität 
und Wirkungsart beobachtet. 


A.C. VAN DORSTEN u. H.F. PREMESELA (Eindhoven): Elektronen- 
mikroskopie bei niedrigen Spannungen. (Vorgetr. von A.C. van Dorsten) 


Die aus theoretischen Gründen zu erwartende Steigerung des Kontrastes 
im elektronenmikroskopischen Bild bei Erniedrigung der Strahlspannung 
wurde auf ihre praktische Verwendbarkeit bei der Beobachtung von extrem 
kontrastarmen Objekten untersucht. Ein handelsübliches Instrument konnte 
mit geringen Abänderungen verwendet werden bis herunter zu Spannungen 
von etwa 10 kV. Es ergab sich in einigen Fällen eine wesentlich bessere 
Wahrnehmbarkeit von Einzelheiten in sehr dünnen und kontrastarmen Prä- 
paraten. 


Nachmittag 


Sitzung: Metallographie 
Vorsitz: H. Bethge (Halle) 


J. HUNGER u. W. DIENST (Berlin): Untersuchung von isolierten Phasen 
aus härtbaren Bronzen. (Vorgetr. von W. Dienst) 


Auf verschiedene binäre Aluminiumbronzen, eine Mehrstoffaluminium- 
bronze und eine binäre Zinnbronze wurde das Extraktionsabdruckverfahren 
zur elektronenmikroskopischen Untersuchung der morphologischen Eigen- 
schaften und der Feinstruktur Al- bzw. Sn-reicher Phasen angewendet. Die 
Untersuchungen bezogen sich auf den Zerfall der beim Abschrecken der ho- 
mogenen Legierungen aus dem ß-Gebiet gebildeten instabilen Gefüge. Durch 
Feinbereichselektronenbeugung konnten an isolierten Kristallfragmenten 
Struktureigenschaften der beim Abschrecken der binären Bronzen gebilde- 
ten martensitischen Phase ß erkannt werden. Beim ß—a + y,-Zerfall dieser 
Phase durch Anlaßbehandlung ergab sich in den binären Aluminiumbronzen 
eine definierte Übergangsstruktur; der Beginn des Zerfalls machte sich 
durch das Auftreten der y,-Reflexe bemerkbar. Die Al- bzw. Sn-reichen 
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Ausscheidungsphasen y, und ö lagen in Form dünner Plättchen vor. — Die 
untersuchte Mehrstoffaluminiumbronze (Zusätze von Ni, Fe + Mn) zeigte 
— im Gegensatz zum Eindruck des lichtmikroskopischen Bildes — nach dem 
Abschrecken aus dem ß-Gebiet keine martensitische Phase. Es wurden plat- 
tenförmige Bestandteile der ß-Phase isoliert, die Ausscheidungsstrukturen 
erkennen ließen. Offenbar wurde neben der u-Phase nur eine Phase vom 
Typ ß, (FeAl) ausgeschieden; das galt auch für sämtliche Anlaßstufen. Die 
ß,-Phase lag in Teilchen submikroskopischer Größe vor. Die Teilchengröße 
zeigte einen charakteristischen Gang mit der Anlaßtemperatur, der den ge- 
messenen Härtewerten entsprach. 


H.J. SCHÜLLER u. P. SCHWAAB (Duisburg): Verwendung von Metall- 
folien für Untersuchungen über die Sigma-Phase in verschiedenen Zweistoff- 
systemen. (Vorgetr. von P. Schwaab). 


Bei Untersuchungen über die Bildung der Sigma-Phase in metallischen 
Systemen ergeben sich oft Schwierigkeiten, da die Umwandlung in Sigma- 
Phase außerordentlich träge verläuft. Dies dürfte im wesentlichen durch 
Volumeneffekte bedingt sein. Wie W.Pitsch bei Versuchen über die Marten- 
sitbildung zeigen konnte, treten in dünnen Folien solche Volumenkräfte 
nicht auf. Die Verwendung von Folien an Stelle von kompakten Proben 
ließ daher auch bei Untersuchungen über das Auftreten der Sigma-Phase 
eine erhebliche Verkürzung der Versuchszeiten erwarten. Aus diesem Grunde 
wurden für die Versuche Folien aus CrFe-, CrNi- und FeW-Legierungen 
durch Aufdampfen im Hochvakuum hergestellt. Als Ausgangsmaterial stan- 
den Pulver, die aus den reinen Metallen im gewünschten Verhältnis ge- 
mischt waren, sowie Stäbe und Pulver der vorgesehenen Legierungen zur 
Verfügung. Die Folien. wurden im Hochvakuum bzw. in Wasserstoff-Atmo- 
sphäre geglüht und anschließend im Elektronen-Mikroskop — vor allem 
mittels Elektronenbeugung — untersucht. 

Es gelang, von Chrom-Eisen-Folien die Bildung der Sigma-Phase bis 
herunter zu 300 °C nachzuweisen. Die Annahme eines eutektoiden Zerfalls 
der Sigma-Phase scheint daher — zumindest oberhalb 300 °C — nicht ge- 
rechtfertigt. Die Untersuchungen an Folien aus Chrom-Nickel-Legierungen 
führten zum Nachweis einer Sigma-Phase im System Chrom-Nickel. Ver- 
suche mit Fe-W-Folien wurden diskutiert. 


J. MIHALISIN (Bayonne): Zwischenbericht des „Sub-Committee XI“ 
über das elektronenmikroskopische Gefüge aushärtender Nickel- und auste- 
nischer Legierungen. (Vorgetr. von Ergandt) 


Der Bericht faßt die Tätigkeit des „Subcommittee XI, Electron Microscopy 
Group in A.S. T.M.“, über aushärtende Nickel- und austenitische Legierun- 
gen zusammen. Die Untersuchungen wurden an zwei hitzebeständigen Le- 
gierungen durchgeführt: Inconel „X“ und W545. An diesen Untersuchungen 
haben sich etwa 10 Laboratorien beteiligt, um genormte und wiederholbare 
Verfahren zur Herstellung von elektronenmikroskopischen Bildern von die- 
sen Legierungen auszuarbeiten. Von beiden Legierungen wurden Bilder 
gebracht, die die ausgezeichnete Wiederholbarkeit der Ergebnisse von Labo- 
ratorium zu Laboratorium darlegen. Einzelheiten über die Ätzung und Ab- 
ziehverfahren, die von den verschiedenen Laboratorien angewendet wurden, 
wurden mitgeteilt. 


Js MIHALISIN (Bayonne): Anwendung der Elektronenbeugung für die 
Identifizierung von Phasen in Legierungen. (Vorgetr. von Ergandt) 


Es wurden Beispiele für die Anwendung verschiedener Ausziehverfah- 
ren in der Elektronenmikroskopie gebracht. Insbesondere wurde die An- 
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wendung der auf Ausziehen beruhenden Abdrücke in den Vordergrund ge- 
stellt, weil diese den Bereich der elektronenmikroskopischen Untersuchun- 
gen von Legierungen stark erweitert haben. Die enge Beziehung der durch 
Ausziehen erhaltenen Teilchen in den üblichen Abdrücken, die nur die Ober- 
flächenmorphologie wiedergeben, wurde auch betont. 


Die Anwendung der Elektronenbeugung als ein Mittel zur Identifizierung 
von Phasen in dem schwachlegierten Stahl „300 M“, in dem nichtrostenden 
Stahl „347“, in den hitzebeständigen Legierungen Inconel „X“ und Nimonic 
„80“, und in der Nickel-Kupfer-Legierung „K“ Monel wurde gezeigt. In 
einigen Fällen der genannten Legierungen wurde gezeigt, daß mehrere Auf- 
nahmen, von den idealen „Pulveraufnahmen“ bis zu den „Einkristallaufnah- 
men“, erhalten werden. Während es einfach ist, „Pulveraufnahmen“ zu deu- 
ten, können „Einkristallaufnahmen“ zweideutig sein. Jedoch ist eine befrie- 
digende Deutung auch der letzteren möglich, wenn während der Untersu- 
chung von Phasen zusätzliche Anhaltspunkte gewonnen werden. 


Vorsitz: H. Boersch (Berlin) 


M. AUST u. L. REIMER (Münster): Oberflächenabdrücke galvanischer 
Kupferniederschläge mit eingebautem Fremdstoff. (Vorgetr. von M. Aust) 


Mit Plantin-Kohle-Abdrücken wurde die Oberflächenstruktur von 10 u 
dicken Kupferniederschlägen aus einem sauren CuSO,-Bad bei wachsender 
Konzentration von Kaliumzitrat als Fremdstoffbeimengung (Inhibitor) ver- 
folgt. Die großen Veränderungen der Oberflächenstruktur zeigen die Über- 
legenheit gegenüber lichtmikroskopischen Untersuchungen, insbesondere 
wegen der größeren Tiefenschärfe der elektronenoptischen Abbildung. Au- 
ßerdem erlauben die Kohle-Abdrücke bei größerer Dicke auch sehr rauhe 
Oberflächen zu erfassen. Um den Übergang in der Schichtstruktur von 
Schichten aus reinem CuSO,-Bad zu solchem mit Fremdstoffzusatz zu ver- 
folgen, wurden auf 10-u-Schichten aus reinem Kupfer wachsende Schicht- 
dicken (100 Ä bis 10 u) mit Fremdstoffzusatz abgeschieden. 


H. DÜKER (Stuttgart): Emissionsmikroskopische Beobachtung von Tem- 
peraturvorgängen in Metallen. 


Das mit ionenausgelösten Elektronen arbeitende Emissionsmikroskop ge- 
stattet es, dynamische Temperaturvorgänge an Metalloberflächen unmittel- 
bar zu beobachten. Das Auflösungsvermögen von etwa 500 Ä wird hierbei 
von der Temperatur nicht beeinträchtigt. 

Es wurden einige bereits bekannte Temperaturumwandlungen beobachtet, 
um ihr Erscheinungsbild im Emissionsmikroskop kennen zu lernen. Als 
Beispiele wurden gezeigt: y-e-Umwandlungen von Kobalt bei etwa 450 °C, 
a-y-Umwandlungen von Kohlenstoffstahl bei 721°C und von kohlenstoff- 
armem Eisen bei 906 °C. 

Neuere Untersuchungen haben gezeigt, daß auch uranhaltige Legierungen 
im Emissionsmikroskop untersucht werden können. Bei Verwendung von 
nachgereinigtem Argon als Entladungsgas ist es möglich, die störende Uran- 
oxydhaut abzuätzen (Ionenätzung). Es gelang, eine Legierung aus 86° Uran 
und 14°/ Zirkon bis 750 °C oxydfrei zu halten. 


H. BETHGE u. W. KELLER (Halle): Abdampfstrukturen auf Spaltflächen 
von NaCl-Kristallen. (Vorgetr. von H. Bethge) 


Wie im Vortrag von Bethge auf dem Berliner Kongreß bemerkt wurde, 
bieten die im Hochvakuum erzielten Abdampfstrukturen bemerkenswerte 
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Einzelheiten. In weiteren Untersuchungen wurde die Methode der „Gold- 
dekoration“ nach Basset [Phys. Verh. 9, 155, 179 (1958)] als Präparationsver- 
fahren zur Abbildung feinster Oberflächenstrukturen benutzt. Es gelingt 
damit bei hohen elektronenmikroskopischen Vergrößerungsmaßstäben, die 
zur Kristalloberfläche durchstoßenden Versetzungen abzubilden durch die 
um den Kern der Versetzungen entstehenden, typischen Abdampfstruktu- 
ren. Stufen- und Schraubenversetzungen sind eindeutig zu unterscheiden. 
Aus den Einzelheiten der den Schraubenversetzungen zugehörigen Struktu- 
ren sind erstmals Aussagen zur Größe des Burgersvektors zu gewinnen. Mit 
Hilfe einer früher angegebenen Methode zur Zielpräparation [Bethge, Z. wiss. 
Mikr. 62, 122 (1954)] lassen sich auch im Lichtmikroskop ausgewählte Berei- 
che abbilden, die eine charakteristische Anordnung von Versetzungen (z.B. 
in Feinkorngrenzen) erwarten lassen. 


A. MAAS (Bonn): Verdampfungsätzung, ein Verfahren zur elektronen- 
mikroskopischen Untersuchung von Kristallen. 


Es wurde ein Verfahren zur elektronenmikroskopischen Sichtbarmachung 
der sublichtmikroskopischen Wachstumsstruktur von Kristallen beschrieben. 

Die Kristalloberfläche wird im Hochvakuum einer mittels Thermoelement 
kontrollierten Erhitzung ausgesetzt, wobei die Gitterbausteine entsprechend 
ihrer auf der Oberfläche örtlich verschiedenen Bindungsenergie abdampfen. 
Das entstandene Oberflächenrelief gestattet einen Einblick in die Mikro- 
morpholosie des Kristalls. 


Der durch Direktbedampfung mit Platin/Iridium und Kohlenstoff nach 
Bradley erhaltene Abdruckfilm läßt mit einer Auflösung von besser als 
100Ä die Feinheiten des kristallinen Stufenbaues, Keimbildungszentren, 
Fremdeinlagerungen, Wachstumsstörungen sowie auch Entmischungsberei- 
che (bei Mischkristallen) erkennen. 


Die Möglichkeiten einer Wechselwirkung zwischen Oberfläche und Dampf- 
phase sowie einer erhöhten Oberflächenwanderung der Gitterbausteine 
wurden diskutiert. Anwendungsbereich und Leistungsfähiskeit des Verfah- 
rens wurden am Beispiel von Alkalihalogeniden und anomalen Misch- 
kristallen aufgezeigt. In Verbindung mit dem Stereo-Meßverfahren erscheint 
die beschriebene Methode geeignet, neben qualitativen auch quantitative 
Ergebnisse zu morphologischen und gitterenergetischen Fragen zu liefern. 


Sitzung: Verschiedene Anwendungen 
Vorsitz: H. Kehler (Frankfurt/M.) 


1a BOERSCH u. H. RAITH (Berlin): Elektronenmikroskopische Abbil- 
dung Weißscher Bezirke an dünnen ferromagnetischen Schichten. (Vorgetr. 
von H. Boersch) 


Nach unseren Versuchen ist es möglich, Weißsche Bezirke verschiedener 
Magnetisierung mit dem normalen, hochauflösenden Durchstrahlungs-Elek- 
tronenmikroskop nach einem Schlieren-Verfahren durch verschiedenen Kon- 
trast zu kennzeichnen. Der Kontrast verschieden magnetisierter Bereiche ist 
dabei eine Folge der Ablenkung des Primärstrahls durch die Lorentz-Kraft 
und der Ausblendung durch die Kontrastblende des Objektivs. Die Abbil- 
dung muß, um eine Änderung der Magnetisierung zu vermeiden, bei gerin- 
gen äußeren magnetischen Feldstärken im Präparat durchgeführt werden. 
Deshalb sind hierfür vor allem elektrostatische Elektronenmikroskope ge- 
eignet. So gewonnene Abbildungen Weißscher Bezirke wurden diskutiert. 
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M.E. HALE (Boston): Dynamic Observations of Magnetic Domains by 
Electron Microscopy (Filmvorführung). 


Domain patterns in thin ferromagnetic films are recorded on 16 mm. 
motion picture film using a shadowgraph technique [M.E. Hale, H.W. Ful- 
ler, H. Rubinstein, J. Appl. Phys. 30, 789 (1959)] with a standard electron 
microscope. Movement of the domains is accomplished by both tilting the 
film in the field of the objective and varying the objective current about 
Zero. 


Films of various combinations of iron and nickel were prepared by va- 
cuum deposition and stripped from the substrate or deposited directly on 
Formvar. The technique of dynamic wall observation is being used in con- 
juction with high magnification and electron diffraction for studying the 
physics of magnetic films. 


G. JAYME u. G. HUNGER (Darmstadt): Anwendung elektronenoptischer 
Stereomikroskopie bei Problemen der Zellstoff- und Papierherstellung. (Vor- 
getr. von G. Jayme) 


Nach den von Jayme und Hunger ausgearbeiteten Präparationsmethoden 
für die elektronenoptische Sichtbarmachung sehr rauher Oberflächen aus 
Cellulosestrukturen (Aufdampfabdruck Edelmetall + Kohle, Stützung des 
Filmes durch Polystrol im Vakuum, Verzuckerung des Objektes in Schwefel- 
säure, Zerstörung des Lignins in Natriumchlorit) wurden verschiedenste 
Holzproben, labormäßig und technisch erkochte Zellstoffe, Filtrierpapiere 
und ein Rotaprintpapier im AEG-ZEISS EM 8III untersucht und von den 
Objektabdrücken Stereoaufnahmen gewonnen. Diese zeigen den Aufbau der 
Nadelholzzelle, Tüpfel und Poren, Entfernung des Lignins und Übergang 
zum Zellstoff. Trocknungseinflüsse auf die Zellstoffe, die zur Faser-Faser- 
Bindung über Bindungslamellen, Bildungsstränge und direkten Auftrock- 
nungskontakt führen. Die Trocknungsverwerfungen an den Zellstoffasern 
wurden sichtbar gemacht. Abschließend wurden an dem Papier die an den 
Zellstoffen beobachteten Trocknungseinwirkungen wieder belegt und hier 
noch der Zusatz von Leim- und Füllstoffen gezeigt. Schließlich wurde noch 
ein Bleistiftstrich und ein Ausschnitt von einem Rotaprintdruckbuchstaben 
im sterischen Bilde sichtbar gemacht. 


